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Liquid-phase oxidation of organic compounds 
with peroxides is carried out in a micro-reactor 
containing layers of parallel reactor channels 
running in one direction alternating with layers of 
coolant channels running at right angles to 
remove the heat of reaction. Liquid-phase 
oxidation of organic compounds in solution 
comprises continuously mixing a feed stream (A) 
containing the compound with a feed stream (B) 
containing a peroxide with at least two linked 
oxygen atoms and passing the mixture through a 
micro-reactor (1) with alternating layers of parallel 
reaction channels (4') and adjacent cooling 
channels (3*) running at right angles to (4*), in 
which the greatest dimension (a) of the reaction 
channels at right angles to the direction of flow in 
the adjacent channel is less than 1000 
(preferably less than 500) microns and the 
smallest wall thickness (b) between reaction and 
coolant channels is less than 1000 (preferably 
less than 100) micro m. The reaction mixture is 
distributed between channels (4') and the heat of 
reaction is removed by a coolant flowing 
simultaneously through (3'). An Independent 
claim is also included for an apparatus for this 
process, comprising a mixer for continuously 
mixing at least two feed streams (A) and (B) and 
a micro-reactor as described above, which is 
divided into at least two stages in series, with the 
cross-section. of the reaction channels increasing 
step-by-step in the direction of flow. 
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Die foigenden Angaben sfnd den vom Anmolder eingereichten Unteriagen entnommen 

® Verfahren und Vorrichtung zur Oxidation organischer Verbindungen in flussiger Phase unter Verwendung 
peroxidischer Oxidationsmittel 

© Die org anise he Verbindung wird in Form einer Losung 
durch Zugabe eines peroxidischen, mindestens zwei ver- 
bundene Sauerstoffatome (-O - O-) enthaltenden Oxidati- 
onsmittels aufoxidiert.. Zu diesem Zweck wird ein die or- 
ganische Verbindung enthaltendes Edukt A und ein das 
peroxidische Oxidationsmittel enthaltendes Edukt B kon- 
tjnuierlrch mitefnander vermischt, dann das flussige Re- 
"aktibnsgemisch •"eihem*MikTdreaktor~(1*9 mit einer Schar 
von parallelen Reaktionskanalen (4*) und benachbarten 
Kuhlkanalen O'J.zugefuhrt und dabei gleichzeitig auf die 
Reaktionskanale (4*) verteilt. Die Kuhlkanale (3') werden 
dabei mit einem KGhlmittel beschickt, um die durch die 
exotherme Oxidationsreaktion in den Reaktionskanalen 
(4') erzeugte Warme im Mikroreaktor (1) abzufuhren. Der 
zu diesem Zweck verwendete Mikroreaktor (1) ist dadurch 
charakterisiert, da& die grofcte Kanalabmessung a der Re- 
aktionskanale (4') senkrecht zur Strom ungsrichtung der 
benachbarten Kanale < 1000 pm, vorzugsweise < 500 pm 
betragt und die kleinste Wandstarke b zwischen den Reak- 
tionskanalen (4') und den Kuhlkanalen (3') < 1000 pm, vor- 
zugsweise < 100 pm ist. Besonders bewahrt hat sich ein 
. Mikroreaktor mit mehreren seriellen Stufen (10a...10n), 
deren Reaktionskanalquerschnitte in Stromungsrichtung 
zunehmen. Das Verfahren wird bevorzugt zur Oxidation 
von organischen Suifiden eingesetzt, wobei als Oxidati- 
onsmittel Wasserstoffperoxid verwendet wird. 
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Beschreibung 



Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren und eine 
Vorrichtung zur Oxidation organischer Verbindungen in 
fliissiger Phase, bei dem die organische Verbindung in Form 
einer Losung durch Zugabe eines peroxidischen, mindestens 
zwei verbundene SauerstofFatome (-O-O-) enthaltenden 
Oxidationsmittels aufoxidiert wird. 

Stoffliche Umsetzungen in chemisch reagierenden Syste- 
men werden begleitet von Reaktionswarmen, die bei exor 
thermen Reaktionen zu Warmeproduktion fuhren. Sind die 
ablaufenden chemischen Reaktionen schnell, so ist die pro 
Zeiteihheit freigesetzte Reaktionswarme entsprechend groB. 
Oxidationsreaktionen von organischen Verbindungen in 
fliissiger Phase, bei denen peroxidische Verbindungen als 
Oxidationsmittel eingesetzt werden, sind diesem Reaktions- 
typ zuzuordnen, <L h. sie laufen meist schnell, teilweise ex- 
plosionsartig und stark exotherm ab. 

Unter peroxidischen Verbindungen sind hier chemische 
Verbindungen zu verstehen, die mindestens eine aus 2 ver- 
bundenen Sauerstoffatomen bestehende OOGruppe auf- 
weisen. Diese Verbindungen umfassen sowohl anorganische 
(z. B. Wasserstofiperoxid, Natriumperborat) als auch orga- 
nische peroxidische Verbindungen (z. B. Peroxide, Hydro- 
peroxide, Persauren). Sie werden nachfolgend vereinfacht 
als Peroxide oder peroxidische Verbindungen bezeichnet. 

Eine vordringliche Aufgabe des Reaktiohstechnikers be- 
steht im Falle stark exotherm ablaufender chemischer Reak- 
tionen unter Einsatz peroxidischer Verbindungen darin, den 
Reaktionsablauf temperaturkpntrolliert zu fuhren, d. h. die 
pro Zeiteinheit freigesetzte Reaktionswarme durch Warme- 
ubertragung kontrolliert abzufuhren, z. B. urn die Reakti- 
onstemperatur nach oben zu begrenzen, einen explosions ar- 
tigen Verlauf der Reaktion zu verhindern oder um eine ge- 
wiinschte, fur deh ProzeB opdmale Reaktionstemperatur 
einzustellen. In vielen Fallen wird dabei eine isotherme Re- 
aktionsfuhrung unter Vermeiduhg von Temperaturspitzen 
angestrebt; Temperaturspitzen treten oft zu Beginn.der Re-, 
aktion aufgrund der hohen Eduktkonzentrationen und, dar- 
aus resultiererid, . aufgrund der hohen Reaktibnsgeschwin- 
digkeiten auf. Eine kbntrollierte Temperaturfuhrung unter 
Venneidung zu hoher Temperaturen ist speziell bei der 
Durchfuhrung von Reaktionen unter Einsatz von Peroxiden 
zwingend erforderlich, um die Zersetzung der thermisch 
empfindlichen und vergleichsweise teuren peroxidischen 
Verbindungen zu unterdrucken. So liegt beispielsweise die 
kinetische Aktivierungsenergie der unerwiinschten Zerfalls- 
reaktion von Wasserstofiperoxid 

H 2 02-^H 2 O + 0.5O2 

bei 201 kJ/mol, d. h. hohe Temperaturen fiihren zu einer 
starken Beschleunigung der unerwunschten, explosionsartig 
verlaufenden Zerfallsreaktion. Es ist daher zu gewahflei- 
sten, daB das Peroxid nicht oder nur kurzzeitig, d. h. im Se- 
' kundenbereich, hoheren Temperaturen ausgesetzt wird. 
Weitere Vorteile einer temperaturkontrollierten Reaktions- 
fuhrung ergeben sich beispielsweise aus- der Reduzierung 
unerwunschter Folgereakdonen des durch Oxidation mit 
Peroxiden erhaltenen Reaktionsproduktes, speziell wenn die 
unerwunschte Folgereaktion mit einer hoheren Aktivie- 
rungsenergie als die gewunschte Hauptreaktion ablauft Da- 
durch konnen Einsatz- und Reststoffe rmnimiert werden, 
was zu wesentiich Umwelt- und Ressourcen schonenderen 
Verfahren fuhrt 

Aus der Anforderung, Reaktionen unter Einsatz peroxidi- 
scher Oxidationsmittel. temperamrkontrolliert zu fuhren er- 
gibt sich die Aufgabe, einen chemischen Reaktor bereitzu- 



stellen, der eine ausreichend hohe Warmeubertragungslei- 
stung aufweist. 

Stark exotherm ablaufende Russigphasenreaktionen un- 
ter Einsatz peroxidischer Verbindungen werden nach dem 
5 Stand der Technik meist in Ruhrkesseln bzw. in Reaktions- 
apparaten mit Ruhrkesselcharakteristik wie z. B. Schlaufen- 
reaktoren durchgefuhrt [1]. Dabei ist in der Regel zwischen 
kontinuierlicher Fahrweise und Semibatch-Fahrweise zu 
unterscheiden. Die reine Batch-Fahrweise ist eher unublich. 

10 Kontinuierlich betriebene Ruhrkessel sind dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Konzentrationen der Reaktanden aufgrund 
der Riickvermischung niedrig sind. Im stationaren Zustand 
und bei idealer Riickvermischung entsprechen die Konzen- 
trationen im Reaktor bekanntermaBen den Konzentrationen 

15 am ReaktoraustritL Dadurch ist der Reaktionsablauf ent- 
sprechend langsam und die Warmeabfuhr kann kontrolliert 
uber die Ruhrkesselwand oder Warmetauschereinbauten er- 
folgen. 

Bei Semibatch-Betrieb wird meist eine Reaktionskompo- 

20 nente, in der Regel die peroxidische Verbindung, zu den im 
Ruhrkessel vorgelegten Reagentien zudosiert (Zulaufver- 
fahren). Diese Fahrweise ist typisch in Mehrproduktanlagen 
zur Herstellung von Feinchemikalien [2]. Die Zudosierung 
des Peroxides erfolgt langsam, meist uber viele Stunden, so 

25 daB die bei der chemischen Reaktion freiwefdende Reakti- 
onswarme kontrolliert uber die Warmeubertragerflachen ab- 
gefuhrt und eine definierte, nicht zu hohe Temperatur im 
Ruhrkessel eingestellt werden kann. 

Nachteilig bei der konventionellen Konti- bzw. Serni- 

30 batch-Fahrweise ist die geringe Reaktorleistung, d. h. die 
geringe ProduktionsmeDge pro Voiumen- und Zeiteinheit. 
Daraus resultieren in vielen Fallen unerwiinscht groBe Re- 
aktoren oder eine Vielzahl parallel geschalteter, hohere In- 
vestitions- und Betriebskosten verursachende Einheiten. 

35 Weitere Nachteile ergeben sich aus Ausbeute- und Selektivi- 
tatseinbuBeh aufgrund der langen Reaktorverweilzeiten und^ 
aufgrund der breiten Verweilzeitspektren. Da bei stark exo- 
. . thermen Flussigphasenreaktiphen unter Einsatz von Peroxi- 
den grpBe Warmemengen abgefuhrt werden mussen, muB 

40 das Kuhlmittel oft auf sehr niedriger Temperatur gehalten 
werden^ so daB groBere Temperaturgradienten zwischen 
Ruhrkesselvolumen und Ruhrkesselwand aiiRreten. Dies 
fordert die B ildung von Ablagerungen auf den .Warmeuber- 
tragerflachen, z; B. infolge von Kristallisation und erhoht 

45 dadurch den erforderlichen Remiguhgsaufwand. Der Sca- 
leup, d. h; die MaBstabsvergroBerung eines Riihrkessels, im 
Falle einer Verfahrensentwickiung Oder bei Erhohung der 
Produktionskapazitat, wird weiterhin dadurch erschwert, 

* daB das Verhaltnis yon WarmeUbertragerflacbe zu Ruhrkes- 
50 selvolumen mit zunehmender RuhrkesselgroBe kleiner wird 

Oft behilft man sich in solchen Fallen damit, daB das Reak- 
tionsgemisch in einem auBeren Flussigkeitskreislauf umge- 
pumpt wird und ein groBer Teil der Reaktionswarme in ei- 

* nem im Kreislauf angeordneten Warmeiibertrager abgefuhrt 
55 wird. 

Die genannten Nachteile iassen sich bei Flussigphasen- 
oxidationen organischer Verbindungen unter Einsatz von 
Peroxiden als Oxidationsmittel dadurch vermeiden oder zu- 
rnindest reduzieren, daB die Reaktion kontinuierlich und 

60 weitgehend ruckvermischungsfrei im Stromungsrohr oder 
Reaktoren mit Stromungsrohrcharakteristik durchgefuhrt 
wird. Reaktionen konnen darin bekanntermaBen, je nach zu- 
grundeliegendem Reaktionsschema, mit hoherer Ausbeute 
und Selektivitati z. B. im Falle partiell ablaufender Oxida- 

65 tionen, in kurzen Reaktionszeiten und folglich mit groBen 
Raum-Zeit-Ausbeuten durchgefuhrt werden. Aus sicher- 
heitstechnischer Sicht ist der geringe Holdup in solchen Re- 
aktoren vorteilhaft. Die technische Durchfuhrung stark exo- 
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therm ablaufender Fliissigphasenreaktionen mit Peroxiden 
in konventionellen Reaktoren mit Stromungsrohrcharakteri- 
stik, wie z. B. Doppelrohr oder Rohrbundelreaktor, scheitert 
bis lan g daran, daB die Reaktion aufgrund des hoheren Kon- 
zentrationsniveaus der Reaktionskomponenten deutlich 
schneller als in Riihrkesseln ablauft und damit die pro Zeit- 
einheit frei werdende Reaktionswarme in vielen Fallen nicht 
mehr sicher und kontrolliert abgefiihrt werden kann. Die un- 
zureichende Warmeabfuhr fuhrt zu Uberhitzung und im Ex- 
tremf all ' zu einer explosionsartigen Zersetzung der ther- 
misch empfindlichen Peroxide. 

Zur Nutzung des fur Reaktoren mit Stromungsrohrcha- 
rakteristik beschriebenen Verbesserungspotentials bei der 
Durchfuhrung von Flussigphasenoxidationen mit peroxidi- 
schen Verbindungen als Oxidationsmittel besteht eine we- 
sentliche Aufgabe darin, neuartige Reaktorsysteme einzu- 
setzen, die eine urn mindestens den Faktor 10 bis 100 hohere 
Warmeubertragungsleistung als konventionelle Reaktoren 
aufweisen. 
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reaktoren oder zwischen dem Diisenmischer und dem Mi- 
kroreaktor an einer oder mehreren Stellen Edukte A > B oder 
im Kreislauf gefuhrfes Reaktionsgemisch eingespeist wer- 
den. 

Eine zur Durchfuhrung des .erfindungsgemkfien Verfah- 
rens geeignete Vorrichtung besteht aus einem Mischer zur 
kontinuierlichen Vermischung mindestens zweier Edukt- 
strome A,' B und einem nachgeschalteten Mikroreaktor mit 
Reaktionskanalen und Kuhlkanalen, wobei die groBte Ka- 
nalabmessung a der Reaktionskanale senkrecht zur Strd- 
mungsrichturig der benachbarten Kanale < 1000 pra, vor- 
zugsweise < 500 um betragt und die kleinste Windstarke b 
zwischen den Reaktionskanalen und den .Kuhlkanalen < 
1000 um, vorzugsweise < 100 um ist ErfindungsgemaB ist 
dabei der Mikroreaktor seriell in .mindestens zwei Mikrore- 
aktorstufen unterteilt, deren Reaktionskanalquerschnitte in 
Stromungsrichtung stufenweise zunimmt 

GemaB einer bevorzugten Ausfuhrung besitzen die Reak- 
tionskanale der seriell hintereinander geschalteten Reaktor- 



Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch gelost, 20 stufen einen hydraulischen Kanaldurchmesser d < 1000 um, 



dafi ein die organische , Verbindurig enthaltender Eduktstroin 
A und ein das peroxidische Oxidationsmittel enthaltender 
Eduktstrom B kontinuierlich miteinander vermischt werden 
und das fliissige Reaktionsgemisch einem Mikroreaktor mit 
einer Schar von parallelen Reaktionskanalen und benach- 
barten Kuhlkanalen zugefuhrt und dabei gleichzeitig auf die 
Reaktionskanale verteilt wird. Gleichzeitig werden dabei 
die Kuhlkanale mit einem Kiihlmittel beschickt, um die 
durch die exotherme Oxidationsreaktion in den Reaktions- 



vorzugsweise < 500 um. 

Vorteilhaft ist dabei eine Kreislauffuhrung fur das Reakti- 
onsgemisch oder die Zufuhr von frischem Edukt zwischen 
einer oder mehreren Mikroreaktorstufeni : : 
25 GemaB einer bevorzugten Ausfuhrungsforrii ist zwischen 
dem Mischer und den Mikroreaktorstufen ein adiabatischer 
Rohrreaktor angeordnet - 

Mit der Erfindung werden fpigende Vorteile gegeniiber 
der konventionellen Rulirkessel-Fahrweise erzielt: 



kanalen erzeugte Warme im Mikroreaktor abzufuhren. Der 30 Aufgrund der kontrollierten Temperatuifuhrung sowie auf- 



zu diesem Zweck eirigesetzte Mikroreaktor ist dadurch cha- 
rakterisiert, daB die groBte Kanalabmessung a der ReakuV 
onskanale senkrecht zur Stromungsrichtung der benachbar- 
ten Kanale < 1000 um, vorzugsweise < 500 um betragt und 
die kleinste Wandstarke b zwischen den Reaktionskanalen 
und den Kuhlkanalen < 1000 pm, vorzugsweise < 100 um 
ist. 

Vorteilhaft weisen dabei die Reaktionskanale einen hy- 
draulischen Kanaldurchmesser . d < 1000 jirn, vorzugsweise 
< 500 pm, auf. 

Vorzugsweise wird dieses Verfahren zur Oxidation orga- 
nischer Sulfide eingesetzt; d. h. die zu oxidierende Verbin- 
dung besteht aus einem organischen Sulfid. 

Bespnders bewahrt hat sich das erfindungsgemaBe Ver^ 
fahren zur Oxidation von 3,5-Dithio-heptane-l,7-diol-dia- 
cetat. Dabei wird- als peroxidisches Oxidationsmittel Was- 
serstofirperoxid verwendet. 

Zur Erzeugung des die organische Verbindung und das 
peroxidische Oxidationsmittel enthaltenden Reaktionsgemi- 
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grund der kurzen Verweilzeiten des Reaktionsgemisches im 
Mikroreaktor lassen sich hohere Ausbeuten bei Flussigpha- 
senreaktionen erzielen. Die Verluste durch Zersetzung des 
peroxidischen Oxidationsmittels werden reduziert. Die 
Raum-Zeit- Ausbeuten lassen sich gegeniiber konventionel- 
len Fahrweisen detitlich erhdhen. So konnen die Reaktions- 
laufzeiten zur Herstellung einer bestimmten Produktmenge 
;bei Einsatz von kontinuierlich bescMcklen^Milflroreaktore^ 
von Stunden auf Minuten verringert werden, Weiterhin kann 
der Reinigungsaufwand reduziert werden, z. B. durch einfa- 
ches Durchspulen der Apparatur. I)af auS:Und aus der Mog- 
lichkeit einer einfacheren Automatisierung des Verfahrens- 
ablaufes konnen die Herstellkosten stark reduziert werden. 
Weitere \forteile resultieren aus hoheren, reproduzierbaren 
Produktqualitaten und dem geringeren sicherheitstechnisch 
relevanten Reaktor-Holdup. 

Aufgrund der groBen Walmeubergangskoeffizienten im 
Mikroreaktor kann in vielen Anwendungsfallen anstelle ei- 
nes aufwendigen Kaltekreislaufs (z. B. Sole, Ammoniak, 



sches wird vorteilhaft ein DCisenmischer verwendet, bei dem 50 Frigen) ein Kiihlwasserkreislauf eingesetzt werden. Dies 

das eine Edukt in das ^andere eingediist wird. fuhrt zu Einsparungen beim Energiebedarf. Aufgrund der 

GemaB einer besonderen Ausfiihrungsform wird das Re- geringen BaugroBe des Mikroreaktors und der relativ niedri- 

aktionsgemisch durch einen dem Mikroreaktor vorgeschal- gen Anschaffungskosten im Vergleich zu Ruhrkesselreakto- 

teten Rohrreaktor mit einer Verweilzeit von 10 ms bis 20 s, ren konnen mehrere Mikroreaktoren verschaltet werden, 

vorzugsweise von 10 ms bis 10 s gefordert. Dabei kann man 55 z. B. zur Erhohung der Durchsatzmengen, oder durch unter- 



von der vorteilhaften Variante Gebrauch machen, daB die 
Reaktion im Rohrreaktor unter adiabatischen Bedingungen 
durchgefuhrt wird und das heiBe Reaktionsgemisch im Mi- 
kroreaktor innerhalb von 1 ms bis 10 s, vorzugsweise inner- 
halb von 1 ms bis 1 s^ um mehr als 20°C heruntergekiihlt 
wird. Auf diese Weise kann eine erhebliche Selektivitats- 
steigerung erreicht werden. 

GemaB einer Weiterentwicklung des erfindungsgemaBen 
Verfahrens wird das Reaktionsgemisch durch mehrere seri- 
ell hintereinander geschaltete Mikroreaktoren gefordert. 
Vorteilhaft nimmt dabei der Reaktionskanalquerschnitt in 
Suiomungsrichtunjg zu. 

Dabei besteht die Moglichkeit, daB zwischen den Mikro- 
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schiedlich aufgebaute bzw. neuwertige. Mikroreaktoren aus- 
getauscht werden. Vorstellbar ist auch, daB die Mikroreakto- 
ren im Sinne von " Wegwerf reaktoren " nach einer bestimm- 
ten Einsatzdauer ersetzt werden. 

Im Folgenden wird die Erfindung an Hand von Zeichnun- 
gen und Ausfuhrungsbeispielen naher beschrieben. 

Es zeigen 

Fig. 1 den prinzipiellen Aufbau eines Mikroreaktors 
Rg. 2 ein schematisches FlieBbild fur eine Anlage zur 
Durchfuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens 
Fig. 3 einen Querschnitt durch einen Diisenmischer 
Fig. 4a-4c verschiedene Ausfuhrungen von seriell hinter- 
einander geschalteten Mikroreaktorstufen und 
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Fig. 5 zwei hinteinandergeschaltete Mikroreaktoren mit 
einem dazwischen geschalteten Rohrreaktor. 

Mikrowarmetauscher sind z.B. in [3] (DE 37 09 278) 
oder in [4] (US 4 516 632) beschrieben. In [5] ist die Ver- 
wendung solcher oder ahnlich aufgebauter Mikrowarme- 
ubertrager als chemische Mikroreaktoren in allgemeiner 
Form beschrieben. Zur Erlauterung der Funkuonsweise ei- 
nes solchen Mikrowameubertragers zeigt Fig. 1 beispiel- 
haft den Aufbau des in [3] beschriebenen Mikrowarmeuber- 
tragers 1. Dieser besteht aus einem Stapel diffusionsver- 
schweiBter Melallfolien 2 mit Foliendicken von z. B. 
100 um. m diese Metallfolien werden mit Hilfe formge- 
schliffener Werkzeuge parallel zueinander verlaufende Mi- 
krokanale 4* fur eine Reakuonsmischung 4 und Mikrokanale 
3' fur ein Kuhlmittel 3 eingebracht. Die niinimal realisierba- 
ren Kahalabmessungen liegen bei [3] im Bereich von 
10 um. Die geometrische Form der Mikrokanale 3' und 4* ist 
frei wahlban So sind z. B.Rechteck- wie auch kreisformige 
Querschnitte moglich. Die Mikrokanale 3* und 4' konnen 
unterschiedliche Abmessungen aufweisen. Um gieiche 
DurchfluBmengenstrome in den einzemen Mikrokanalen ei- 
ner Fluidpassage zu gewahrleisten, sind die Mikrokanale ei- 
ner Fluidpassage untereinander gleich. Der charakteristische 
hydraulische Kanaldurchmesser von Mikrokanalen der 
Ruidpassage i (hier: i=3 bzwi 4) ergibt sich aus der Bezie- 
hung 

04 = 4 Ai/Ui, wobei 

di '= charakteristischer hydraulischer Kanaldurchmesser der 
Ruidpassage . - . 

Ai = durchstromter Kanalquerschnitt der Ruidpassage i 
Ui = benetzter Kanalumfang der Fluidpassage i 
i = Index fiir die Ruidpassage (Anzahl der Ruidpassagen > 
2). 

Fig. 1 zeigt ebenfalls einen als vergroBerten Ausschmtt 
dargesteUten Mikrokanal 4' der Fluidpassage 4 mit der Ka- 
nalabmessiing a* wobei *4 die groBte Abmessung des Mi- 
krokanals 4 T senkrecht zur Stromungsrichtung der Kuhlmit- 
telpassage 3 ist Weiterhin ist die kleinste Wandstarke b 4 , 
& h. der geringste Abstand zwischen den beiden Ruidpassa- 
gen 3 und 4 eingezeichnet - 

Mikroreaktoren ; sind hier allgemein dadurch gekenn- 
zeichriet, daB entweder 

- die charakteristischen hydraulischen Kanaldurch- 
messer di (hier: i=3 und 4) oder 

- die Kanalabmessung a^ (in den Reaktionskanalen) 
aller Mikrokanale zumindest einer Ruidpassage i klei- 
ner 1000 um sind. Die kleinste Wandstarke b t zwi- 
schen den einzelnen Ruidpassagen ist ebenfalls kleiner 
1000 um, vorzugsweise kleiner 100 urn. zu wahlen. 
Diese Aussagen gelten auch fiir den Fall, daB die Mi- 
krokanale einer Ruidpassage i untereinander unter- 
schiedlich groB sind. 

Die einzelnen Metallfolien werden im Beispiel von Fig. 1 
so iibereinander gestapelt, daB dieMikrokanale zweier be- 
nachbarter Ruidpassagen unter 90° zueinander yerlaufen 
(Kreuzstrom-ivfikro.wameubertrager) und heliumdicht ge- 
geneinander abgedichtet sind. Bei der Nutzung des Mikro- 
warmeubertragers als chemischer M^croreaktor wird eine 
Ruidpassage fiir die Stromungsfuhrung des Reaktionsgemi- 
sches 4, die andere Ruidpassage fur die Stromungsfuhrung 
des Kuhlmittels 3 verwendet Neben der in Fig. 1 dargesteU- 
ten Ej^uzstromfuhrung sind aber auch andere typische Stro- 
mungsfuhrungen wie Gleich- und Gegenstromfuhrung und 
alle Kombinationen daraus realisierbar. Die deutliche Erho- 
hung der Warmeubertragungsleistung im Mikroreaktor be- 
ruht darauf, daB durch die kleinen hydraulischen Kanal- 
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durchmesser d*, vor allem aber durch die kleinen Kanaiab- 
messungen die Transportwege- fur die zwischen den 
Ruidpassagen zu ubertragenden Warmestrome sehr kurz 
sind. Gegenuber Warmedurchgangskoeffizienten von ca. 
5 1000 W/m 2 K in konventionellen Reaktoren (Flussigkeit auf 
der Reaktions- und Kuhlmittelseite) ergeben sich in Mikro- 
reaktoren Werte in der GroBenordnung 20 000 W/m 2 K 
(beide Ruidpassagen: d L = 80 mm, a, = 70 mm, Wasser). Die 
spezifische Warmeubertragerflache kann Werte groBer 
to 100 cm 2 /cm 3 erreichen gegenuber ca. 1 cm 2 /cm 3 in konven- 
tionellen Rohrbundelreaktoren. Daraus resultiert insgesamt 
eine Steigerung der volumenspezifischen Warmeubertra- 
gungsleistung um mindestens einen Faktor 1000. 

Fig. 2 zeigt eine bevorzugte Anlage zur Durchfuhrung 
15 stark exothermer Russigphasenreaktionen mit Peroxiden als 
Qxidationsmittel.und unter Einsatz von. Mikroreaktoren zur 
Abfuhr der Reaktionswarme. Mindestens zwei Eduktstrome 
6a und 6b (im allgemeinen Fall m Eduktstrome 6a bis 6m) 
werden aus-getrennten Eduktvorlagebehaltem 5a und 5b 
20 uber Forderorgane 7a und 7b sowie wahlweise iiber Filter- 
elemente 8a und 8b einem Mischaggregat 9 zugefuhrt Zu- 
mindest einer der Eduktstrome enthalt die peroxidische Ver- 
bindung bzw. eine Voriauferform, aus der durch Reaktion in 
situ die peroxidische Verbindung entsteht Zur Vermischung 
25 der Reaktionskomponenten werden. vorzugsweise schnell 
mischende Apparate eingesetzt, beispielsweise der in Fig. 3 
"dargestellte Duserimischer 9. 1)erZulauf von 6a und 6b kann 
auch vertauscht sein. Die Mischzeiten solcher Dusenmi- 
■ scher liegen in der Grof?enordnung. ^ von - Millisekunden. 
30 Nach erfolgter Verinischung tritt das Reaktionsgemisch un- 
mittelbar in den Mikroreaktor, 10 ein. Damit ein moglichst 
groBer Teil der Reaktion temperaturkontrolliert unter Kiih- 
lung mit einem Kuhlmittel 11 ablauft bzw. keine zu hohen 
Temperaturen vor Eintritt in den Mikroreaktor auftreten, 
35 muB die Verweilzeit zwischen Mischaggregat 9 und Mikrp- 
. reaktor 10 Mein gewahlt werden. Auf ; eine gieichmaBige 
Anstromung des Mikrpreaktors ist zu achten. Die Verweil- 
zeit im Mikroreaktor . 10 liegt typischerweise im Bereich 
zwischen 1 ms und 20 s. . . 
40 Eine Variante sieht vor, daB zwischen Mischaggregat 9 
und Mikroreaktor 10 eine Rohrstrecke 13a mit einer Ver- 
weilzeit von 10 msbis 20 s, vorzugsweise von 10 ms bis 10 
s, geschaltet wird, damit sich das Reaktionsgemisch auf- 
^und der freigesetzten Reaktionswarme vor Eintritt in den 
45 .Mikroreaktor 10 seibsttatig auf Reaktionstemperatur er- 
warmt.Eine weitere aus Fig. 2 ableitbare Variante besteht 
darin, daB eine bestimmte Anzahl von Mikroreaktoren zur 
Erhohung der Durchsatzleistung parallel verschaltet wird. 
Nach erfolgter Reaktion wird das aus 10 austretende Pro- 
50 duktgemisch iiber eine weitere Rohrstrecke 13b einem Pro- 
duktauffangbehalter 12 zugefuhrt.. Optional konnen dem 
Mikroreaktor 10 auch ein oder mehrere konventionelle War- 
meubertrager zur Abfuhr. von Restwarme nachgeschaltet 
werden. Durch kontinuierliches Befuuen der Eduktvorlage- 
55 behalter und Entleeren der ProduktautTangbehalter kann im 
Bedarfsfall ein kontinuieriicher Betrieb der Apparatur auch 
uber langere Zeitraume aufrechterhalten werden. Ein konti- 
nuieriicher Betrieb ist auch realisierbar durch. den Einsatz 
eines kontinuierlich arbeitenden Bandfi Iters zur Produktauf- 
60 bereitung anstelle.des Auffangbehalters 12. 

Durch serielle Verschaltung von zwei oder mehreren, we- 
gen des erforderlichen Verschaltungsaufwandes aber vor- 
zugsweise von kleiner 20, gleich oder unterschiedlich aufge- 
bauten Mikroreaktoren kann eine hinsichtlich Ausbeute und 
65 Selektivitat der Reaktion besonders vorteilhafte Tempera- 
turfuhrung realisiert werden. Fig. 4a zeigt die serielle Ver- 
schaltung mehrerer Mikroreaktoren 10a bis lOn, wobei die 
einzelnen Mikroreaktoren wahlweise ohne Zwischenraume, 
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also direkt, oder iiber mehrere Rohrstrecken 13a bis 13n 
miteinander verbunden sindrAllgemein gilt; daB dem letz- 
ten Mikroreaktbr lOn einer Kaskade konventionelle Warme- 
ubertrager nachgeschaltet werden konnen. Die Kuhlmittel- 
strdme Ua bis lln konnen serieli und/oder parallel mitein- 
ander verschaltet werden. Typischerweise wild ein Kuhlmit- 
telkreisiauf installiert, wobei die Kuhlnuttelstrome 11a bis 
lln serieli miteinander verknupft werden. Altemativ kon- 
nen mehrere, unabhangig voneinander betriebene Kuhlmit- 
telkreislaufe betrieben werden. Neben der hier dargestellten 
Kxeuzstromfuhrung des Warmetragers innerhalb des Mikro- 
reaktors kann auch eine Gegenstrom-, Kreuzgegenstrom-, 
Gieichstrom- oder Kxeuzgieichstromfuhrung sowie alle 
Kombinationen daraus realisiert werden. Zur Einstellung 
gleicher Temperaturprofile langs der Mikrokanale einer 
Fluidpassage ist oft eine Gleich- bzw.Gegenstromfuhrung 
der Kreuzstromfuhrung vorzuziehen. 

In Fig. 4b und Fig. 4c sind zur Veranschanlichung zwei 
von mehreren moglichen Verschaltungsvarianten des Kiihl- 
mittels dargestellL Fig. 4b zeigt eine Kreuzgleichstromfuh- 
ruhg mit einem Kuhlmittelkreislauf 11, bei der die Mikrore- 
aktoren 10a bis 10c direkt miteinander verbunden sind. Fig 
4c illustriert eine Kreuzgegenstromfuhrung des Kuhlrnittels 
Ua sowie eine einfache Kreuzstromfuhrung des Kiihlmittels 
lib in einem zweiten Kuhlkreislauf. Die einzelnen Mikrore- 
aktoren 10a bis 10c sind iiber ungekuhlte Rohrstrecken 13a 
bis 13c miteinander verbunden. Im Bereich der ungekiihlten 
zwischengeschalteten Rohrstrecken 13a bis 13c in Fig. 4c 
lauft die Reaktion naherungsweise adiabat unter Tempera- 
turanstieg ab. Das Reaktionsgemisch wird nach jeder Rohr- 
strecke im Mikroreaktor heruntergekuhlt,.so daB insgesamt 
ein sagezahnartiger Temperaturverlauf resultiert Der Vor- 
teil einer solchen Schaltung besteht darin, daB das erforderr- 
liche Mikroreaktorvolumen reduziert werden kann, was vor 
allem bei Reaktionen mit Reaktionszeiten im Bereich groBer 
ca; 3 Sekunden vorteilhaft ist. Die durch Wandreibung in 
den Mikrokanalen des Mikxoreaktors verursachten Druck- 
verluste, vqr allem im Fall hoherviskoser Fluide, werden bei 
einer solchen Verschaltung reduziert. 

Zur weiteren Reduzierung der Druckveriuste konnen die 
Mikrokanalabmessungen an die sich im Laufe der chemi- 
schen Umsetzung aridemde chemische Warmeproduktion 
angepaBt werden. In der Regel laufen chemische Reaktionen 
in der Weise ab, daB die chemische Reaktion zu Beginn 
schnell ist und eine hone Warmeproduktion pro Zeiteinheit 
aufweisL Dementsprechend mussen die Mikrokanalabm.es- . 
sungen zu Beginn der Reaktion klein sein, urn eine ausrei- 
chend groBe Warmeubertragungsleistung zu gewahrleisten. 
Mit fortschreitendem Umsatz wird die Reaktion in der Re- 
gel langsamer und die Mikrokanalabmessungen konnen ent- 
sprechend groBer gewahlt werden. Die daraus resultierehde 
apparative Verschaltung erfolgt entsprechend Fig. 4a bis 4c, 
wobei die Kanalabmessungen der einzelnen Mikroreaktoren 
in Stromungsrichtung des Reaktionsgernisches groBer wer- 
den. 

Zwischen den einzelnen Mikroreaktoren in Fig. 4a kon- 
nen an einer oder mehreren Stellen "wahlweise frische 
Eduktlosungen 14j (j=a bis n) oder im Kreislauf gefuhrtes 
Reaktionsgemisch bzw. Produktlosung 15 (ji/32) (ji = b bis 
(n+1), j 2 = a bis n) eingespeist werden. So kann beispiels- 
weise ein Teil der bendtigten Peroxidmenge iiber den Dii- 
senmischer, der Rest als Teilstrom 14c zwischen den Mikro- 
reaktoren 10b und 10c zudosiert werden. Dies hat den Vor- 
teil, daB die Peroxidkonzentration im Reaktionsgemisch ge- 
ring gehalten und eine Zerserzung des Peroxids zuriickge- 
drangt wird. 

Eine bevorzugte Verschaltung der Mikroreaktoren zeigt 
Fig. 5. Zwei in Serie geschaltete Mikroreaktoren 10a und 



10b sind durch eine Rohrstrecke 13b voneinander getrennL 
Im ersten Mikroreaktor 10a wird die unmittelbar nach der 
Vermischung in 13a, sowie die in 10a freigesetzte Reakti- 
onswarme kontroUiert abgefuhrt. Hierbei gewahrleistet der 
5 Mikroreaktor 10a eine kontroliierte und selektive Reakti- 
onsfiihrung zu Beginn der Reaktion.. Dies ist gerade bei Re- 
aktionsbeginn von Bedeumng, da hier noch.hohe Eduktkon- 
zentrarionen und damit verbunden eine hohe Reaktivitat 
vorliegen. Der Restumsatz mit einer in der Regel geringeren 
10 Warmeproduktion pro Zeiteinheit erfolgt in der nachge- 
schalteten Rohrstrecke 13b. Die dabei freigesetzte Rest- 
warme wird in einem zweiten Mikroreaktor 10b abgefuhrt. 
Der zweite Mikroreaktor 10b hat in' diesem Fall die Zusatz- 
funktion eines Sicherheitswarmeubertragers, der das Reakti- 

15 onsgemisch auf niedrige Temperaturen abkiihit, so daB nach 
dieser Einheit keine nennenswerten Reaktions umsatze mehr 
erfolgen konnen, d. h. eine nennenswerte Reaktion in der 
nachgeschalteten Produktvorlage 12 nicht auftreten kann. 
Optional kann durch eine Bypassschaltung ein Teil des 

20 Kiihlmittels 11a durch den Mikroreaktor 101?, der andere 
Teil lib im Bypass am Mikroreaktor 10b vorbei gefuhrt 
werden. Im Mischpunkt-14 werden der vorgewarmte Kuhl- 
mittelstrom 11a und der kalte Strom lib zusammengefuhrt. 
Dabei kann die Temperatur des KuhWttelstxorns 11c varia- 

25 bei eingestellt werden. 

Eine weitere realisierte Reaktionsfuhrung zeigt Fig. 6. 
Nach Vermischung der Reaktanden im Mischaggregat 9 er- 
folgt die Reaktion zunachst adiabat in einer ungekiihlten 
Rohrstrecke 13a. Nach erfolgter vollstandiger Umsetzung 

30 oder Teilumsetzung der Reaktanden wird das heiBe Reakti- 
onsgemisch in einem Mikroreaktor. 10 spontan. innerhalb 
von Millisekunden auf niedrigere Temperaturen herunterge- 
kiihlt. Die Reaktion kann dabei in 10 weiterlaufen oder 
kommt beim Herunterkiihlen zum Stillstand. Damit konnen 

35 unerwiinschte Nebenreaktionen wie z. B. die thermisch be- 
.dingte Zersetzung des Peroxides oder andere Folgereaktio- 
nen unterdruckt werden. lypisch ist , eine Reaktionsfuh- 

;■ ' . rungs variante,. bei der die .Reaktion bis zu einem Teilumsatz, 

.. . bei dem eine hohe Selektivitat erreicht wird, - in der Rohr- 

40 strecke 13a ablauft und anschheBend durch spontanes Kiih- 
len im Mikroreaktor 10 abgestoppt wird. . 

Neben . der beschriebenen Flussigphasenoxidation unter 
Einsatz von Peroxiden als Oxidations mittel eignen sich die 
. in Fig. 2 bis 6 beschriebenen Vorrichtungen standardmafiig . 

45 auch zur Durchfuhrung anderer schnell ablaufender, stark 
exothermer Fliissig- und Gasphasenreaktionen. 

Anwendungsfelder des hier beschriebenen Verfahrens 
und der in Fig. 2. bis 6 gezeigten Vorrichtungen liegen zum 
einen im Bereich der chemischen Produktion, zum anderen 

50 aber auch im Bereich der Verfahrensentwicklung (Verfah- 
rensoptimierung, Pararneterstudien, kinetische Untersu- 
chungen, Entwicklung und Screening neuer Verfahrenkon- 
zepte). 



55 Ausftihrungsbeispiele 

Beispiel 1 

In einer Versuchsapparatur entsprechend Fig. 2 wurde die 
60 homogen katalysierte Flussigphasenoxidation des organi- 
schen Disulfids 3,5-Dithio-heptan-l,7 diol-diacetat zum ent- 
sprechenden Disulfon unter Einsatz von Wasserstoffperoxid 
als Oxidationsmittel und unter Einsatz eines Mikxoreaktors 
untersucht. 

65 Fur diese Reaktion ergibt sich folgende Bruttoreaktions- 
gleichung: 

CH3-CO-OCH 2 -CH2-S-CH2-S-CH 2 -CH 2 0-CO-CH3 + 4 
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H 2 0 2 ^ 

GH 3 -CD-aCH2-CH2-S02-CH 2 -S02-CH 2 -CH2-0-CO-CH3 
+ 4H 2 0 

Die stark exotherm und schnell ablaufende Reaktion lauffc 5 
dabei iiber die Sulfoxid- bzw. Disulfoxidstufe zum Suifon 
bzw. Disulfon ab. Die Reaktionswarme pro mol Formelum- 
satz betragt 1100 kJ. Als Homogenkatalysator wird Natri- 
um wolframat eingesetzt 

Das Hauptproblem bei der konventionell in Semibatch- 10 
Fahrweise durchgefiihrten Reaktion besteht in der Warme- 
abfuhr (s. auch [1]). Dabei kann das Oxidationsmittel H2O2 
nur Langsam zu der vorgelegten Menge an Disulfid zudosiert 
werden. Fur die Herstelliing von Produktlosung im m 3 -MaB- 
stab 1st dabei, je nach Gr68e des verwendeten Riihrkessels, 15 
eine Dosierdauer von JgroBer 20 Stunden erforderlich, was 
einen vertialtnismaBig hohen Zeit.-, Personal- und Sicher- 
heitsaufwand erfordert. Die Ausbeute an Disulfon, bezogen 
auf eingesetztes Disulfid, betragt 75%. 

Bei der kontiriuierlichen Beschickiing des Mikroreaktors 20 
entsprechend Fig. 2 werden in der Vorlage 5a 3,79 kg des 
Disuifids mit 15,75 kg.Essigsaure bei 20°C vorgelegt. In der 
Vorlage 5b werden 6,4 kg 35%ige Wasserstofiperoxidlo- 
sung rnit 299 g Wasser und 99 g Naunumwolrrarnat bei 
ebenfalls 20°C vorgelegt Ober zwei Zahnradpumpen 7a 25 
und 7b werden ciie beiden Eduktstrdme : 6a (Disulfid^-Lo- 
sung) und 6b (Wasserstofrperoxid-Losung) irri Verhaltni's 
2,8 : 1 dem Mischaggregat 9 entsprechend Fig. 3 zugefuhrt. 
Unmittelbar nach der Vermischung in 9 startet die Reaktion. 
Der Gesamtdurchsatz betragt 36,7 kg/h. Die Verweilzeit in 30 
der ungekuhlten Rohretrecke 13a zwischen Mischef 9 und 
Mikroreaktor 10 betragt 3,3 Sekunden. Dabei erwarmt sich 
das Gernisch von 20°G auf 113°G unmittelbar am Eintritt in 
den Mikroreaktor 10: Der Einsatz einer dem Mikroreaktor 
vorgeschalteten Rohrstrecke hat den Vorteil; daB das Reakti- 35 
onsgemisch ; selbsttatig auf hohere Reaktionstemperaturen 
erwarmt wird. Der eingesetzte Mikroreaktor weist eine 
Kreuzstrorru^hrung beziiglich Reaktions-. und KUhlmittel- 
passage auf. Die Verweilzeit des Reaktionsgemisches im 
Mikroreaktor betragt 1,1 Sekunden. Die Austrittstemperatur 40 
des Reaktionsgemisches aus dem Mikroreaktor betragt 
37 P C. Im Kreuzstrom zum . Reaktionsgemisch werden 
34,2 kg/h des Kiihlwassers 11 diirch den Mikroreaktor gelei- 
tet Die Kuhlwassereintrittstemperatur betragt 12°G, die 
Austrittstemperatur 56°C. Die Verweilzeit des Kuhlwassers 45 
im Mikroreaktor liegt bei 1,2 Sekunden. Der hydraulische 
Kanaldurchmesser d entsprechend GL 1 betragt fur beide 
Ruidpassagen 160 um, die Kanalabmessungen a entspre- 
chend Fig. 1 senkrecht zur Stromungsrichtung der benach- 
barten Fluidpassage jeweils 140 pm Nach Austria aus dem 50 
Mikroreaktor durchlauft das Reaktionsgemisch eine unge- 
kuhlte Rohrstrecke 13b bis zum Einlauf in deh Produktvor- 
lagebehalter 12. Die Verweilzeit zwischen Mikroreaktor 10 
und Eintritt in die Produktvorlage 12 betragt 24,5 Sekunden. 
Dabei erwarmt sich das Reaktionsgemisch von 37°C auf 55 
49?C aufgrund des Restumsatzes. AnschlieBend wird das 
Produktgemisch in die Produktvorlage 12 geleitet und fur 
die Analyse vorbereitet. 

Die auf diesem Weg erzielte Produktausbeute an Disulfon 
bezogen auf eingesetztes Disulfid betragt 76,2% bei sehr gu- 60 
ter Prbduktqualitat. Gegeniiber konventioneller Semibatch- 
Fabrweise kann die Raum-Zeit-Ausbeute um eihen Faktor 
groBer 4 gesteigert werden. 

Beispiel 2 65 

Bei einer gegeniiber Beispiel 1 modifizierten Fahrweise 
werden 99 g -Natriumwolframat mit 299 g Wasser in einem 
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separaten dritten Eduktvorlagebehalter 5c angesetzt und un- 
mittelbar vor dem Mischer 9 mit der 35%igen Wasserstoff- 
peroxid-Losung 6b in einem Verhaltnis 0.06 :1 kontinuier- 
lich vermischt Dies, hat gegeniiber der oben beschriebenen 
Fahrweise den Vorteil, daB im Vorlagebehalter 5b keine Zer- 
setzung des dort vorgelegten Wasserstoff peroxides unter 
Einwirkung von Natriumwolframat auftritt. Die erzielte 
Ausbeute an Disulfon entspricht der in Beispiel 1 . 
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Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Oxidaticn organischer Verbindungen 
in flussiger Phase,,bei dem die prganische Verbindung 
in Form einer Losung durch Zugabe eines peroxidi- 
schen, mindestens zwei verbundene SauerstofTatome (- 
OO-) enthaltenden Oxidationsmittels aufoxidiert 
wird, dadufch gekennzeiclmet, daB ein die organische 
Verbindung enthaltender Eduktstrom A und ein das 
perpxidische Oxidationsmittel enthaltender Edukt- 
strom B kontinuierlich. miteinander vermischt werden 
und das fliissige Reaktionsgemisch einem Mikroreak- 
tor (1) rnit einer Schar yon parallelen Reaktipnskanaien 
(4') und benachbarten Kuhlkanalen (3') zugefuhrt und 

: dabei gleichzeitig auf die Reaktionskanale (4') verteilt 
wird und daB die Kuhlkanale (3^ mit einem Kuhlmittel 
beschickt werden, um die durch die exotherme Oxida- 
donsreaktion in den Reaktionskanalen (4') erzeugte 
Warrne im Mikroreaktor abzufuhren, wobei die groBte 
Kanalabmessung a der Reaktionskanale senkrecht zur 
Stromungsrichtung der benachbarten Kanale < 1000 
um, vorzugsweise < 500 um betragt und die kleinste 
Wandstarke b zwischen den Reaktionskanalen und den 
Kuhlkanalen < 1000 um, vorzugsweise < 100 um ist. 

2. Verfahren nach Anspruch 1^ dadurch gekennzeich- 
neti daB ein Mikroreaktor verwendet wird, dessen Re- 
aktionskanale (4 1 ) einen hydraulischen Kanaldurch- 
messer d < 1000 um, vorzugsweise. < 500 um aufwei- 
sen. 

3. Verfahren nach Anspruch 1-2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die zu oxidierende prganische Verbin- 
dung aus einem organischen Sulfid besteht. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeich- 
net, daB das organische Sulfid aus 33-Dithio-heptane- 
1 ,7-dioi-diacetat besteht. 

5. Verfahren nach. Anspruch 1^4-, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das peroxidische . Oxidationsmittel aus 
Wasserstofifperoxid besteht 

6. Verfahren nach Anspruch 1-5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB zur Erzeugung des die organische Verbin- 
dung und das peroxidische Oxidationsmittel enthalten- 
den Reaktionsgemisches ein Dusenmischer (9) ver- 
wendet wird, bei dem das eine Edukt in das andere ein- 
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gediist wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 1-6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Reaktionsgemisch diirch eineri dem 
Mikroreaktdr (1) vorgeschalteten Rohrreaktor (13a) 
mit einer Verweilzeit von 10 ms bis 20 s, vorzugsweise 5 
von 10 ms bis 10 s, gefbrdert wird. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Reaktion im Rohrreaktor (13a) unter adia- 
batischen Bedingungen durchgeftihrt wird und das 
heiBe Reaktionsgemisch im Mikroreaktor (1) innerhalb 10 
von 1 ms bis 10 s, vorzugsweise innerhalb von 1 ms bis 

1 s, um mehr als 20°C heruntergekuhlt wird. 

9. Verfahren nach Anspruch 1-8, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Reaktionsgemisch durch mehrere se- 
riell hintereinander geschaltete Mikroreaktoren (10a 15 
lOn) gefordert wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeich- 
net, daB derReaktionskanalverschnittder Mikroreakto- 
ren 10a. . .10n) in Stromungsrichtung zunimmt. 

11. Verfahren. nach Anspruch 1-9, dadurch gekenn- 20 
zeichnet, daB zwischen den Mikroreaktoren 
(10a. . .10n) oder zwischen dem Dusenmischer (9) und 
dem Mikroreaktor (10a) an einer oder mehreren Stelien 
Edukte A, B oder im Kreislauf gefuhrtes Reaktionsge- 
misch eingespeist werden. 25 

12. Vorrichtung, insbesondere zur Durchfuhrung des 
Verfahrens nach Anspruch 1—11, bestehend aus einem 
Mischer (9) zur kontinuierlichen Vermischung minde- 
stens zweier Eduktstrome A, B und einem nachge- 
schalteten Mikroreaktor (1) mit Reaktionskanalen (4') 30 
und Kuhlkanalen (3*), wobei die groBte Kanalabmes- 
sung a der Reaktionskanale senkrecht zur Stromungs- 
richtung der benachbarten Kanale < 1000 um, vorzugs- 
weise < 500 um betragt und die kleinste Wandstarke b 
zwischen den Reaktionskanalen und den Kuhlkanalen 35 
< 1000 pm, vorzugsweise < 100 um ist, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB der Mikroreaktor (1) seriell in min- 
des tens zwei Mikroreaktorstufen (10a. . .10n) iinterteilt 
ist, deren Reakdoriskanalquerschnitte in Stromungs- 
richtung stufenweise zunehmen. 40 
13: Vorrichtung nach Anspruch 12, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Reaktionskanale (4 1 ) einen hydrauli- 
schen Kanaldurchmesser d < 1000 um, vorzugsweise < 
500 um aufweisen. 

14. Vorrichtung nach Anspruch 12-13, dadurch ge- 45 
kennzeichnet, daB eine Kreislaufruhrung fiir das Reak- 
tionsgemisch oder die Zufuhr von frischem Edukt zwi- 
schen einer oder mehreren Mikroreaktorstufen 
(10a. . ,10n) vorgesehen isL 

15. Vorrichtung nach Anspruch 12-14, . dadurch ge- 50 
kennzeichnet, daB zwischen dem Mischer (9) und den 
Mikroreaktorstufen (10a. . .10n) ein adiabatischer 
Rohrreaktor (13a) angeordnet ist. 
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